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Re´sume´ :
Ce papier pre´sente une e´tude de caracte´risation me´canique dynamique de polyme`res (PDMS et re´sine
SU8) en utilisant l’analyse me´canique dynamique (e´chelle macro), le microscope acoustique a` pointe
vibrante (e´chelle micro) et la nanoindentation (e´chelle nano). Les modules de stockage et de dissipation
sont mesure´s pour une plage de fre´quences allant de 0.01 Hz a` quelques kHz. Les techniques concordent
entre elles et permettent d’exhiber les comportements viscoe´lastiques tre`s diffe´rents des 2 polyme`res. Un
mode`le d’Havriliak-Negami est utilise´ pour obtenir les modules instantane´s et relaxe´s des mate´riaux.
Abstract :
This paper deals with the dynamic mechanical characterization of two polymers (PDMS and SU8 resin)
using dynamic mechanical analysis (macro scale), scanning microdeformation microscopy (micro scale)
and nanoindentation (nano scale). The storage and loss moduli have been measured for a frequency
range from 0.01 Hz to several kHz. Good agreement was found between the techniques enabling to
exhibit the very different viscoelastic behaviours of the two polymers. A Havriliak-Negami model has
been used to estimate the instantaneous and relaxed moduli of these materials
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Introduction
En sciences des mate´riaux, il est difficile de disposer de techniques de caracte´risation me´canique fiables
a` tre`s petite e´chelle. Cela est devenu possible ces dernie`res anne´es principalement graˆce aux techniques
de microscopie a` sonde locale [3] et a` la nanoindentation [2]. Les proprie´te´s viscoe´lastiques des po-
lyme`res ont e´te´ mesure´es pour de basses fre´quences et a` de plus hautes fre´quences graˆce a` l’e´quivalence
temps/tempe´rature [6]. Cependant, on trouve peu de mesures directes a` haute fre´quence dans la
litte´rature. Nous pre´sentons dans ce papier une e´tude de carate´risation mene´e par l’interme´diaire de
3 techniques fonctionnant a` des e´chelles diffe´rentes. L’analyse me´canique dynamique (DMA) consiste
a` re´aliser des tests de traction et fonctionne a` l’e´chelle macro. Le microscope acoustique a` pointe
vibrante ou scanning microdeformation microscope (SMM) est un est microscope dynamique a` sonde
locale permettant des mesures e´lastiques quantitatives non destructives a` l’e´chelle micro. Enfin, la
nanoindentation re´alise des mesures a` l’e´chelle micro ou nano pour des chargements quasi-statiques
ou dynamiques.
Les modules complexes de deux polyme`res ont e´te´ mesure´s sur une large plage de fre´quences graˆce a`
ces techniques. Nous avons choisi un e´lastome`re silicone´, le PolyDiMethylSiloxane (PDMS) au com-
portement tre`s viscoe´lastique de module d’Young variant de quelques centaines de kPa a` quelques
MPa et une re´sine thermo-durcissable, la re´sine SU8 au comportement peu viscoe´lastique de module
d’Young typiquement de quelques GPa. L’objectif est de comparer les re´sultats obtenus et d’obtenir
des informations comple´mentaires sur ces mate´riaux.
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1 Mate´riaux
1.1 PolyDiMethylSiloxane
Le PolyDiMethylSiloxane (PDMS) est un e´lastome`re silicone´ tre`s utilise´ en microfluidique pour ses
proprie´te´s viscoe´lastiques et sa facilite´ de fabrication. Nous avons utilise´ un kit Sylgard 184 de chez
Dow Corning Corporation. Il s’agit de me´langer un pre´polyme`re et un agent de cuisson dans un ratio
10 :1. Le me´lange est mis a` de´gazer graˆce a` une pompe a` vide afin d’e´vacuer les bulles d’air. On place
ensuite le tout au four a` 65˚ C pendant 4h. Des e´chantillons rectangulaires sont coupe´s afin d’eˆtre
utilise´s. L’e´chantillon a e´te´ teste´ avec les 3 techniques pour un temps de vieillissement tv de 11000h.
Le coefficient de Poisson a e´te´ fixe´ a` 0.44.
1.2 Re´sine SU8
La re´sine SU8 est une re´sine thermo-durcissable utilise´e pour les photolithographies qui a e´te´ de´veloppe´e
par IBM (Watson Researsh Center). Cette re´sine est un bon mate´riau pour des applications MEMS.
Deux e´chantillons diffe´rents ont e´te´ utilise´s. L’e´chantillon 1, teste´ par les 3 techniques est un film de
130 µm d’e´paisseur obtenu par de´poˆt a` la tournette de re´sine SU8 liquide sur un substrat en verre.
Les e´chantillons ont e´te´ retire´s du substrat et coupe´s pour eˆtre teste´s. L’e´chantillon 2 est un film de
50 µm d’e´paisseur de´pose´ sur un substrat de silicium. A cause de sa faible e´paisseur, il a e´te´ teste´
uniquement par SMM et nanoindentation. Le coefficient de Poisson a e´te´ fixe´ a` 0.28.
2 Me´thodes expe´rimentales
2.1 Analyse me´canique dynamique
Les mesures d’analyse me´canique dynamique (DMA) ont e´te´ re´alise´es sur une machine BOSE Electro-
force 3200 dans la gamme de fre´quences 10−2−100 Hz a` tempe´rature ambiante pour les 2 e´chantillons
de re´sine SU8 et a` T = 23, 0,−20,−40,−60˚ C pour l’e´chantillon de PDMS. Ainsi pour ce dernier, une
e´quivalence temps-tempe´rature a permis de couvrir la gamme de fre´quences 10−2 − 105 Hz. Les pa-
rame`tres du mode`le de William-Landel-Ferry ont e´te´ ajuste´s se´pare´ment pour les modules de stockage
et de dissipation, la viscosite´ pouvant a priori e´voluer inde´pendamment de l’e´lasticite´. Un controˆle de
la position avec une amplitude pic a` pic de 0.5 mm (correspondant a` une de´formation de ±7.6.10−3)
a e´te´ effectue´. Ainsi les e´chantillons e´taient toujours en traction meˆme au point bas des cycles. Le
programme calcule la phase entre le de´placement impose´ et l’effort mesure´. Il utilise la ge´ome´trie de
l’e´chantillon pour convertir la raideur et la phase en une mesure du module de stockage E′ et du
module de dissipation E′′.
2.2 Microscope acoustique a` pointe vibrante
Le microscope acoustique a` pointe vibrante (SMM) [4] est un microscope a` force. Le capteur vibrant
se compose d’un microlevier en silicium de quelques centaines de N/m avec une pointe en saphir de
rayon de courbure de quelques µm a` son extre´mite´. Ce microlevier est excite´ par un transducteur
pie´zole´lectrique. La pointe reste en contact e´lastique avec l’e´chantillon et vibre a` quelques kHz pour
des amplitudes de l’ordre du nm. L’amplitude et la phase de la vibration du microlevier sont mesure´es
graˆce a` une sonde laser he´te´rodyne de´veloppe´e au laboratoire.
La fre´quence de re´sonance de contact du microlevier de´pend des conditions aux limites. Ainsi en
mesurant cette fre´quence, il est possible d’estimer la raideur de contact et le module d’Young de
l’e´chantillon par un mode`le approprie´ [5]. Le facteur de qualite´ des courbes de re´sonance permet de
mesurer le module de dissipation de l’e´chantillon.
Pour les e´chantillons de PDMS, un microlevier souple de 204 N/m a e´te´ utilise´ avec une pointe de
rayon de courbure de 45 µm. Pour les e´chantillons de re´sine SU8, un levier plus raide (548 N/m) e´tait
plus approprie´ afin de maximiser la sensibilite´ de la mesure, avec une pointe de rayon de courbure 20
µm.
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2.3 Nanoindentation
Les indentations Berkovich ont e´te´ re´alise´es sur un nanoindenteur IIS (Nanoinstruments). Le module
d’Young est de´duit en utilisant la proce´dure statique classique et la me´thode dynamique CSM (Conti-
nuous Stiffness Measurement). Une des me´thodes les plus classiques pour exploiter les donne´es de
nanoindentation est celle d’Oliver et Pharr. Cette me´thode est souvent utilise´e pour caracte´riser les
polyme`res meˆme si l’aire de contact est sous-estime´e. Cependant, dans notre cas, le module d’Young
a e´te´ estime´ pour une prodondeur d’indentation proche de ze´ro rendant ainsi l’erreur minime.
Pour chaque e´chantillon teste´, la se´quence de mesure consiste a` re´aliser 5 indentations espace´es de 50
µm avec une profondeur de pe´ne´tration maximale de 4 µm. Dans le cas de la proce´dure CSM, une
oscillation harmonique a` 45 Hz est rajoute´e a` la charge statique et si le mate´riau teste´ pre´sente un
caracte`re viscoe´lastique, il est alors possible de de´duire son module complexe.
3 Re´sultats
3.1 PDMS
Les figures suivantes rassemblent l’ensemble des mesures des modules de stockage E′, de dissipation
E′′ et du parame`tre tan(Φ) pour les 3 techniques, ainsi qu’une courbe d’e´volution de chaque parame`tre
selon le mode`le d’Havriliak-Negami (H.N.) qui sera pre´sente´ ulte´rieurement.
Figure 1 – Module de stockage E′ de l’e´chantillon 1 de PDMS (tv = 11000 h) mesure´ par nanoinden-
tation, DMA e´quivalence temps-tempe´rature et SMM en fonction de la fre´quence de travail. Simulation
avec le mode`le H.N.
On observe un comportement tre`s viscoe´lastique du PDMS. Le module E′ obtenu par SMM a` quelques
kHz est double´ par rapport aux mesures a` faibles fre´quences. Il en est de meˆme pour le module de
dissipation qui continue a` augmenter a` quelques kHz. Globalement, les mesures de nanoindentation et
de SMM sont en tre`s bon accord avec les mesures de DMA a` basse tempe´rature malgre´ les diffe´rentes
e´chelles des techniques. On peut constater que le parame`tre tan(Φ) augmente encore a` 105 Hz montrant
le caracte`re tre`s viscoe´lastique du mate´riau. L’erreur sur tan(Φ) pour les mesures SMM est plus
importante que pour E′ et E′′ car les erreurs se cumulent.
3.2 Re´sine SU8
On observe un comportement tre`s diffe´rent du PDMS pour la re´sine SU8. Le mate´riau est tre`s peu
viscoe´lastique. En effet, le module E′ est a` peu pre`s constant quelle que soit la fre´quence d’excitation.
Le module de dissipation diminue fortement avec la fre´quence. Contrairement au PDMS, les mesures
de DMA ne co¨ıncident pas avec les mesures de nanoindentation et SMM. Ceci est sans doute duˆ a` la
faible e´paisseur des films de re´sine qui explique l’impre´cision des mesures DMA. Les mesures SMM
et nanoindentation sont en tre`s bon accord. D’ailleurs, l’erreur sur DMA e´tant la meˆme sur E′ et
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Figure 2 – Module de dissipation E′′ de l’e´chantillon 1 de PDMS (tv = 11000 h) mesure´ par na-
noindentation, DMA e´quivalence temps-tempe´rature et SMM en fonction de la fre´quence de travail.
Simulation avec le mode`le H.N.
Figure 3 – Parame`tre tan(Φ) de l’e´chantillon 1 de PDMS (tv = 11000 h) mesure´ par nanoindentation,
DMA e´quivalence temps-tempe´rature et SMM en fonction de la fre´quence de travail. Simulation avec
le mode`le H.N.
E′′, elles s’annulent sur le parame`tre tan(Φ) puisque que l’on constate que les 3 techniques co¨ıncident
parfaitement.
3.3 Mode`le
Nous avons utilise´ le mode`le empirique de Havriliak et Negami [1] pour estimer les modules instantane´s
Ei et relaxe´s Er. Ce mode`le pre´sente un spectre continu des temps de relaxation.
Dans ce mode`le, le module complexe est donne´ par :
E = Ei + (Er − Ei)
1
(1 + (iωτ)α)β
(1)
Les modules de stockage et de dissipation ont alors pour expression :
E′ = Ei + (Er − Ei)
cos(βΦ)
(1 + 2(ωτ)αcos(αpi/2) + (ωτ)2α)β/2
(2)
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Figure 4 – Module de stockage E′ de l’e´chantillon de re´sine SU8 mesure´ par nanoindentation, DMA
et SMM en fonction de la fre´quence de travail. Simulation avec le mode`le H.N.
Figure 5 – Module de dissipation E′′ de l’e´chantillon de re´sine SU8 mesure´ par nanoindentation,
DMA et SMM en fonction de la fre´quence de travail. Simulation avec le mode`le H.N.
Figure 6 – Parame`tre tan(Φ) de l’e´chantillon de re´sine SU8 mesure´ par nanoindentation, DMA et
SMM en fonction de la fre´quence de travail. Simulation avec le mode`le H.N.
E′′ = (Ei − Er)
sin(βΦ)
(1 + 2(ωτ)αcos(αpi/2) + (ωτ)2α)β/2
(3)
avec Φ = tan−1
(
(ωτ)αsin(αpi/2)
1 + (ωτ)αcos(αpi/2)
)
(4)
ou` τ est un parame`tre avec une dimension de temps et α, β 2 parame`tres empiriques.
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Les re´sultats sont trace´s sur les figures. Les valeurs identifie´es des parame`tres sont liste´es dans le
tableau 1. Notons que ces valeurs correspondent a` la plage de fre´quence de travail et ne peuvent pas
eˆtre utilise´es pour de plus hautes fre´quences.
Table 1 – Valeurs des parame`tres du mode`le.
Echantillon tv α β τ (s) E
r (MPa) Ei (MPa) f (Hz)
PDMS (Ech. 1) 1460 h 0,236 1 2.10−9 1,65 29,6 10−2-106
PDMS (Ech. 1) 11000 h 0,236 1 2.10−9 1,9 34 10−2-106
PDMS (Ech. 2) > 25000 h 0,236 1 2.10−9 2,6 44 10−2-106
SU8 0,4 0,38 50 3600 4500 10−2-105
Les simulations sont en tre`s bon accord au regard de l’utilisation de 3 techniques diffe´rentes et de la
large plage de fre´quence analyse´e. Nous pouvons noter la grande diffe´rence entre les parame`tres de
temps du PDMS et de la re´sine SU8. Le PDMS est tre`s visqueux (tan(Φ) ≈ 0,21 a` 104 Hz) et la SU8
tre`s peu (tan(Φ) ≈ 0, 005 a` 104 Hz). Nous observons la meˆme tendance sur les rapports des modules
instantane´s et relaxe´s Ei/Er. En effet, il vaut 17 pour le PDMS et seulement 1,25 pour la re´sine SU8.
Enfin d’un point de vue expe´rimental, notons que les mesures re´alise´es avec l’e´quivalence temps-
tempe´rature sur le PDMS, avec Er = 2 MPa, donnent E(f)/Er ≈ 7, 5 a` f = 107 Hz (pour cette e´tude)
et avec Er = 50 MPa, donnent E(f)/Er ≈ 10 a` f = 1011 Hz. Ces re´sultats corroborent la valeur
Ei/Er ≈ 17 donne´e par le mode`le H. N. quand f →∞.
Concernant la re´sine SU8, les parame`tres du mode`le ont e´te´ identifie´s pour retrouver l’allure des
courbes de DMA, tout en correspondant aux valeurs des modules de SMM et de nanoindentation
puisque la faible e´paisseur des films rendent les mesures de DMA impre´cises.
Conclusions
Nous avons vu dans ce papier que l’utilisation de techniques de caracte´risation me´canique fonctionnant
a` diffe´rentes e´chelles et diffe´rentes fre´quences permettait d’obtenir des informations comple´mentaires
sur des polyme`res. En effet, les modules complexes de polyme`res aux proprie´te´s viscoe´lastiques tre`s
diffe´rentes ont pu eˆtre mesure´s en tre`s bon accord avec la litte´rature malgre´ les diffe´rences d’e´chelle.
Ces re´sultats sont encourageants et montrent la potentialite´ des techniques comme outil me´trologique
pour la caracte´risation de couches minces. Des travaux sont e´galement en cours pour aller vers de plus
hautes fre´quences avec le SMM et pour de´coupler la mesure de parame`tres e´lastiques couple´s.
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